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LIESLORTA DESCRIPUIVA
que se presenta nara unir a la gollicitud
de
PARENTE DE IHVINCIOW
formlada el 29 de dlcicmbre de 1965, con el mimero 221256
en
ESPANA
por VIEINDE aidios
o nonbre de SILOU-CARVES LIVITED, cntidad britdnica, es-
tablocica on Cheadle Heath, Stockport, Cheshire, Ingla-
terra, por:

wUL LB10D0 DE SEPARACION DE TRIOXIDO DE ARSENICO DE UM GASY

== ==

Bste invoncldn i reficre a mejoras en la obten~.

o
=

U

cidn de tridxido de arsénico, o en relacidn con el mismo.

En cilertos procedimientos inductrizles se lleva
2 cabo la separacidn y recuperacidén de tridxido de arsé-
nico a partir de gases.

En la fabricacidn de deido sulfirico a partir
de piritas arsenicales por ejemplo, las piritas se tues-
tan para producir un gas que conbtiene didxzido de azufre,
gue se hace pasar & una instalacidn de contacto para la

produceidén de dcido sulfirico. Anites de hucer pasar el gas
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a la instalacidn de cohtatto, es descable geparay del mig-
mo el tridxzido de arsdénico.
Es un objeto de la invencidn proporcionsr un mé-

todo perfecclonado de separar tridxido de arsénico a par-

‘e
.

tir de un gas. .

Bl tridxido de arsenico pucde separarse de;un gas
por absorcidn en decido sulfirico. La solubilidad del trid-
xido de arsénico en dcido sulfdrico a una temperaturs dada

disminuye inicialmente al aumentar la concentracidn del

.-
-

dcido sulfuirico, hasta que alcanza un minimo a una odnden—
tracibn del dcido de entre aproximodamente 459 Baumd y apro-
ximademente 552 Bauné; después aumenta rdpidamsnte hasia

uh mdximo a aproximadeamente 60¢ Baumé, después de lo cual
cae de nuevo rdpidamenie.

La invencidn proporciona un método de separar
tridxido de arsénico a partir de un gas, que comprende las
operaciones de absorber el tridxido de arsénico en deido
sulfdrico caliente de una concentracidn de aproxzimadamen—
te 60¢ Baumé, enfriar y diluir simultdneamente lo disolu-—
cidn procedente de la operacidn de absorcidn para precipi-
tar el tridzido de arsénico, y seporar de sus aguss modres
el tridxido de arsénico precipitado.

La invencidn proporcionsz tambidén un método de se-

parar tridxido de arsénico de un gas, que conprends las ope-

‘raciones de absorber cl tridxido de arsénico cn deoido sul-

firico caliente de una concentracidn de aproximadaments 6502
Baumé, diluir y enfriar la disolucidn procedcnte de la ope-
racidn de absorcidn pera precipitar el tridxido de arséni-
co, llevédndose a cabo ¢l enfrismiento por conbucto directho

con un medio refrigerante, y scparar de sus azuas nodres

.
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el tribxido de arsénico precipitado.

La invencidn provorcionsa también un método de
separar tridxido de arsdnico de un gas, que comprende las
ogoraciones de abgorber el 4ridxido de arsénico en deido
sulfirico caliente de una concentracidn de aproxinademente
602 Bauné, poner en contacto dlrectamnnte con hielo la di-
solucidn »rocedente de 1la overacibn de absorcmdn para eafriax
vy simultdneamente diluir la disolueidn, para precipitar asi
el tridxido de arsénico, y separsr de sus aguns madres cl
tridzido de arséuico.

En un nétodo tal y como se ha expuosto en el dl-
timo de los pdrrafos precedentes, la disolucidn se afiade
2l hielo preferiblemente, en lugar Ge el hielo a la diso-
lucidn.

Lo invencidn también proporciona tridxido de ar-
génico cuando ge separa por un método tal y como los expues-
tog en uno cualquiera de los tres dltinmos pdrrafos anterio-
res, sin contar el anterior a éste.

La absorcidn del tridxido de arsdénico se lleva a
cobo preferiblencnte a une femperctura del deido de enire
85¢% y 19528, la dizolucidn se enirfa hasta una tempcerati-—
ra no nayor de 802C, y se diluye haste una concentracidén
de entre 302 Bauné y 55¢ Bawné. Proferiblemente, lo conti-
dod de tridiido de srsdnico ausorblido es $al que la diso-
lucidn estaria soturads a una bemperatura de entre 59C y
GO2C por debajo de la temperatura del dcido a la que se lle-
ve a c¢abo la chooreidn.

S1 el gas procede de la tostacidén de piritas ar-
senicales, puede contener, por ejemplo, eantre O y ¥4 de

48505 en forme de vapor y/o sélido finamente dividido, y
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entre G y 145 de S0,.

Lia invencidén proporecionz teombidén un procedimien-
to de producir dcido sulfdrico a partir de piritas arseni-
cales, que comprende las operaciones de tostar las piritas
pare producir un gos que contiene entre 6% y 145 de 562
y entre 0 y 3% de As203, absorber el tridxido de arséﬁico
en el gas procedente de la operacidn de tostacién on’ doido
sulfirico de una concentracidn de aproximedamente 60¢ Bau-
mé, a una temperatura medis del decido de entre 8520 y 1959¢,
pulverizar directamente sobre hiclo la disolucidn proce-
dente de la operacidn de absorcidn, pera enfriar y.d?lgir
la disolucidn hasgta una temperatura no mayor de 802 y.una
concentracidn de entre 302 Baumé y 552 Baumé para precipi-
tar asl el tridxido de arsénico, separar el tridxido de
arsénico de sus aguses madres y hecer pasar el gas proceden—
te de la operacidn de absorcidn a un aparato de contacto
adaptado para su empleo en la conversidn catalitica de S0,
en 804, y la absorcién de S03 para formar dcido sulfirico.

La invencidn proporciona también dcido sulfiri-
¢o cuando es producido por un méitodo tal y como el que se
expone en el Yltimo pdrrafo anterior.

La invencidn proporciona tembién un aparato adap-
tado para su empleo en la separacidn de tridxido de arséni-
co de un gas, que comprende medios para abgorber el bridxi-
o de arsénico en dcido sulfurico caliente, medios para
poner en contacto directamente son hielo la disolucidn pro-
cedente de los medios de absorcidn, para enfriar y dilu-
ir la disolucidn para precipiter asi tridxido de arsénico,
y medios para secparar el tridxido de arsénico de sus azuas

madres,
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La invencidn tombién proporciona una instalacidn
para obtener deido sulfdrico, que comprende un horno de
sostacibn adaptado para su empleo en lo tostacidn de piri-
tas arsenicales, un precipitador electrostdtico de po]vo
dispuesto para separar el polvo del gas procedente del hor-
no, medios para absorber en dcide sulfirico caliente el
tridrido de arsénico que hay en el gas procedente Jlel pre-
cipitador, un dispositivo de pulverizacidn adaptado para
pulverizar directamente sobre hielo la disolucidn pPro-
cedente de los mediogs de absorcidn, para enfriar y adilair
la disolucidn y para precipit.r asi el tridxido de arsé-
nico, medios para geparar el tridxido de arsdnico de sus
azuas madres, un rrecipitador electrostdtico de niebla de
dcido dispuesto »nara separar la niebla de deido sulfurico
del gas procedente de los medios de absorcidén, y un apara-
to de conticto adapt:zdo para su empleo en la conversidn
catalitica de 30, en 803 en el gas procedente del precipi-
tador de nicbla, yv en la absorceidn de SO3 para formar dei-
do sulfdrico,

A continuecidn se da una degeripeidn, que ha de
egtudiarse con refersncia al dibujo, de wuna instalacidn
pare obtener deido sulfirico cue realiza la invencidn, y
de un método de mepsrar el tridxido de arsénico, que reali-
za la invencidn, Esta deseripeidn se da solamentc como ojcm-
plo de la invencidn, y no couo limitacidn de la misma. N1
dibujo mmestra un diagrane de flujo-ae la instalacidn que
realiza la invencidn.

La instalacidn trabaja sustancialmante bajo pre-
sidn atmosférica, y comprende un horno de tostacidn (que
no se muestra) en el que se tuestan las piritas arsenicales
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durante el funcionamiento de la instalacidn, pora producir
un gas que contiene 302 Yy As203. La instalocidn comprende
tambidn un aparato adaptado pafa su empleo en la separacidn
de tridxido de arsénico del gas procedente del horite, ¥ un
aparato de contocto (que no se muestra) adaptado para gu

emnleo en la conversién catalitica de 50, en 803 en el gos

procedonte del anarato de separacidn, y en lo absorcidn del

503 pare formar deido sulfirico. )

La instalacidén comprende un precipitador clec-
trostdtico de polvo 12, una torre de humidificacidén 14, un=
segunda torre de humidificacidén 16, un precipitador:biec—
trostdtico 18 .de niebla de deido, un refrigerante 20 ﬁiun
segundo precilpitador electrostdtice 22 de nicebla de dcido.

Durante el funcionamiento de la instalacidn, el

gas procedente del horno de tostacidn y nue comprende aproxi-

madamente 13% de 50, ¥ 0'1% de Asy04 pasa a lo largo de une
conduccidn 24 hasta el precipitador 12, en el que el polvo
sc separa del gas. El gas page despuds a travéds de uns con-
duceidn 26 haste la torre de hwnidificacidn 14, en la que
ge geparad del gae el tribxido de arsénico nor sbsorcidn en
deido sulfdrico de 602 Baumé, a una temperatura nedia del
deido de aproximadamente 1102C; el gas entra en la forre

14 2 una temperatura de aproximedamente 37520, vy sale a una

temperatura de eproximadamente 11020. De la torre 14 el gas

.pasa a través de una conduccidn 28 a la gegunda torre 16,

en la que se separa mds tridxido de arsédnico por sbsorcidn
en doido sulfdrico diluido a una temperature medis del doi-
do de aproximadamente G02C., El gns atraviesa despuds una

conduceidn 30, el precipitador de nieble 18, una conduccidn

32, el refrigerante 20, una conduccidn 34 y el segzundo pre-
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¢cinitador de niebla 22, En los precipitadores 18 y 22 se
zepara del ges la nicbla de deido sulfirico. Del precipita-
dor 22, el gas pusc a lo largo de la conduccién 36 al apa~
rato de contacto, ‘

Bl deido separado en los precipitudores 18 y 22
sc huce volver a la torre 16 a través de lag conducciones
33 7 40, y el 4cido condensado en el refrigerante 20 se hace
volver a 1s torre 16 a lo larzo de una conduccidn 42, Tl
deido gue sale de la torre 16 se hace volver a la torre
14 a través de una conduccibn 44.

La instalucidn comprende tambidén un refrigerante
54, una tolva de descarga 56, un cristalizador con agiia-
cidn 58, un depdsito de sedimentacidn 60, un centrifugador
contimo 62, un filtro 64 y un depdsito de recogida 65, El
recipionte 56 desemtboca en una parite supeior del cristali-
zador 58,

En el funcionamiento de la instalacidn, el deido
conceatrado de mueva aportacidn producide en el aparato de
contacto entra en las torres 14 y 16 a través de las con-
duciones 46 y 48, y, a través de lag conducciones 50 y 52,
entra agua a las torres 14 y 16. La disolucidn de tridxido
de arsdénico en deido suliirico, que sale de la torre 14 a
una temveratura de aproxi.adamente 13020, pasa a través de
una conduceibn 66 del refrigerante 54, donde la disolucidn
se enfrfa hasgta aproximadamente 902C; la disolucidn sale
del refrigerante 54 a2 lo largo de una conduceidn 68, y par-
te de la disolucidn procedente de la conducecidn 68 pasa al
reeipiente 56, en el que ge pone directamente en contacto
con el hielo, pulverizandose la disolucidn sobre el hielo

por nodio de un dispositivo de pulverizacidén (que no se
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muestra); la mayor parte de la disolucidn que cale del re-
frigerante 54 se hace volver a la torre 14, desde la con-
duccidn 68, a través de una conduccidn 0. La disolucidn
brocedente del recipiente 56, juntamentc con el hielgijpa—
sa dempuds al cristalizador 58, en el que funie el nigio,
para diluir el deido hasta una concentracidn de aproximada-
mente 488 Baumé, y enfriarlo simultdneamentc lhasta vng tem-
peratura de aproximadamente 652C para precipitar asi b%
tridxido de arsénico. o
Degpuds de la precipitacidn, el tridxido de arsé-

nico se separa de sus aguas madres. Desde el cristalizador
58, ¢l decido y el tridmido de arsénico p-ecipitado pém N,
e través de una conduceidn 72, al sedisentador 60, en el
que tiene lugar clerta separacidén de liguido y sélido., Su-—
ponenos que en el ssadimentador 60 se forman mds cristales
y aumentan de tamallo los cristales ya formados, La conduc—
cidén 72 proviene de la parte superior del cristalizador 58,
¥ hay provisto un tebique separador T70.en el cristalizador
58 para restringir el rebose del hielo a2 la conduccidén 72.
Los sdlidos mimedos procedentes del scdimentador 60 atra-
viesan una conduccidn T4 hasta el centrifugador 62 en el
que se separa una cantidad adiecionzl de liquido. Los sdli-
dos pasan despuds, a travéds de una conducecidn 76, al fil-

tro 64 en el que tiene lugar la separacidén final. El produc-

to de tridxido de arsénico scparado sale del filtro 64 a

través de una conduccidn 88. El decido separado en el depd-
sito de sedimentacidn 60, el centrifugsdor 62 y el filtro
64 vasa, a través de las conducciones 78, 80 y 82, al depd-
sito 65, desde el que parte del dcido se hace volver a la

torre 14 a travéds de una conduccidn 84, y varte al horno
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de tostacidn a través de una conduccidn 86.

La instalacidn comprende también un machacador
de hielo %4. Durante el funcionamiento del aparato se fa-
brica hielo machacado en el machacador 94, y atraviesa una
conduceidn 98 hasta el recipicnte 56,

Creemos que el método que pone en prdctica le in-
vencidn proporeiona una alta velocidad de precipitacidén, y
gue también se hacen minimos los problemas ceusados por la
precipitacidn, gque tiene lugar en el equipo de intercambio
indirecto de calor.

In ciertas c¢lrcunstanciasg puede ser deseable pres-
c¢indir del refrigerante 54, permaneciendo inalterado ¢l res-
t0 del aparato; es éste el caso, por ejemplo, cuando hay
probabilidad de que tenge lugar la precipitacidn de tridxi-
do de arsénico en el refrigerante 54.

En este caso la disolueidn pasa directamente des-
de la torre 14 al recipiente 56, y la absorcidn del tridxi-
do de arsénico se lleva a cabo preferiblemente a una tempe-
ratura del deido de entre 1309C y 1702C,

Bn el funcionaniento de la instalacidn, cuando se
prescinde del refrigerante 54, la temperafura media del dei-
do en la torre 14 es, por ejemplo, de aproximadamente 150¢C,
y el gas sale de la torre a aproximadamente 1509C, La diso-
lucidn que sale de la torre contiene aproximadamente 85 g/li-
tro de dAsp03, que crecmos gque corresponde a la saturacién
a 1409¢, y esta disolucidn se diluye en el cristalizador 58,
por medio del hielo, hasta wna concentracidn del deido de
aprovinsdanente 402 Bauné, enfridndose hasta una temperatu-—
ra de aproximadauente 652C, Se observard que la disoluecidn

ge diluye en el cristalizador 58 hasta una concentracidn de

~ 0 -



10

15

20

s wiez prn

|

deido inferior a la correspondiente a la solubilidad mini-
ma del tridxido de arsénico, y se deducird que la solubi-
lidad tembién depende de la temperstura, y que una dilucidn

menor daria como resultado una temperatura mds elevada en

.
-
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cl cristalizador 58. ]
De aqui se deduce que, prescindiendo del refri-
gerante 54 y bajo las condiciones consisuienbes que se han
descrito anteriormente, puede obtenerse wuna separacion re-
lativamente alta de tridxido de arsénico con un requerimien-—

t0 de hielo relativamente bajo.

Ejemplo I

Se absorbid tridxido de arsénico en deido sulfi-
rico de una concentracidn de 60¢ Daumé a 908C, ¥l conteni-
do de tridxido de arsénico de la disolucidn resultante era
de 25'2 gramos por litro. Se ailadid hielo suficiente pera
diluir la disolucidén hasta una concentracidn de avroximada-
nente 482 Baumé descendiendo la temperaturs del deido has-
ta aproximadamente T02C, Este procedimiento se repitid des-
pués sustancialmente, cxcepto en el hecho de que la disolu-
cibn se afiadid al hielo, Lea Tabla indica las velocidades

relativas de precivitacidn del tridxzido de arsénico,



Toal de g/l de ASZO3 precipitudos
Pienno (Horas) FE
" Solucidn ol hielo | Mielo a lo solu-

cidn
0,25 6,3 4y2
0,5 7,3 4,9
1 8,8 6,2
2 10,6 8,9
3 11,9 10,8
4 12,5 11,9
5 2,8 12,3

Giemplo IT

Se ebsorbid tridxido de arsénico en deido sulfdri-
co de una concentracidn de 602 Baumé 2 1402C, El contenido
en tridxido de arsénico de la disolueidn resultante era de
84,9 gramos por litro. La disolucidn se afiadid a una canti-
dad de hielo suficicnte para diluir la disolucidn hasta una
concentracidn de 42,5° Zaumé, descendiendo la temperatura de
la gigolucidn hasta aproximadamente 652¢. La Pabla indica

la veloeidad de precipitacidn del tridzido de arsénico.

Piempo (mina) vofal de g/l de 4,0 precipitados
5 5742
10 61,5
30 61,6
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La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Gran Bretaila, con fecha 30 de Diciembre de
1964, bujo el n® 52803/64 y con feche 27 de marzb-qé 1965
bajo el n 13114/65, se acoge a los beneficios deliarte

51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial. -

F 0T 4 e

Los puntos de invencidn propis y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencién en Espaiia, por VEINIE afios, son
los siguientes:

1.~ Un método de separacién de tridxido de ar-
sénico de un &es, gue comprende las operacioncs de absor-
ber tridxido de arsénico en deido sulfirico caliente
de una concentracidn de aproximadamcnte 602 Baumé, enfriar
y simultdneamente diluir la solucién de lo operacidn de
absorcién para dar tridxido de arsénico precipitade ¥y se-
parar tridxido de arsénico precipitado de sus aguas ma-—
ares.

2.~ Un método de separacidn de tridxzido de ar-
sénico de un gas, que comprende las operaciones de absor-
vor tridxido de areénico en doido sulfirico caliente de
una concentracidn de aproximadamente 602 Baumé, diluir
enfriar 1o solucién de la operacidén de absorcidn para pre-

cipitar triéxido de arsénico, llevdndose a cabo el en-
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friamiznto por contacto directo con un medio refrigeran-—
te, ¥ separar trifzido de arsénico precipitado de sus

e -uas uadreg.

3.~ Un nétodo de separacidn de tridxido de ur-

sénico de un zas, gue compreande las operaciones de gbsor
ber tridxido dc arsénico en deido sulflirico caliente de
una councertracidn de aproximadanente 602 Baumé, poner en
contacto la solucidn de la operacibn de absorcidn dicec—
tawente con hielo para cenfriar y simultdneanmente d-luir
la goluecidn pura precipitar asf tridxido de arsénico, y
separar tridxido de arsdénico de sus aguas madres.

4,- Tl nétodo de la reivindiecacidn 3, en el que
se afiade la golucidn al hielo,

5.= %1 método de una cualquiera de las reivin-
dleaciones precedcoutes en el que el ges se deriva de la
tostacidn de piritas arsenicales.

6.- 51 método de la reivindicacidn 5, en el cue

[

ol sas edndiene entre: 0 y 3¢ de A3203 v entre 6% y 14% de
302.
Te— 21 nétodo de unz cualsuiera de las reivindi-
caciines vprecedentes, en el gue la absorcidn se lleva a
cabo a una temperatura del decido entre §52C y 19590 y la
golucidn se enfria hastae una temperatura no mayor que 8020
7 ce diluye hasta una concentracidn entre 302 y 552 Bauné.
S.~ El método de una cualquiera de las reivin-
dicaciones precedentes, ei el aue la canticad de tridxido
de arsénico absorbido es tal gue la solucidn estaria satu-
rage a une temperatura entre 52 y 602C por debajo de la
teaperatura del deido & la cual se lleva a cabo la absor-

cidn,
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9.~ El nétodo de las reivindicaciones 1 6 3, en
el gue la solucidn pasae directamente desde lz operacidn de
absoreidn a la operacidén de enfriamiento y dilucién simul-~
tdnea sin ninguna operascidn de enfriamiento interme&ia;

10.- El método de lao reivindicacidn 9, en él que
1la absorcidn se lleva a cabo a una femperatura del duido
entre 1302C y 170%C,

1l.- Un procedimiento de produccidn de deido sul-
firico a vartir de piritas arsenicales, que comprende ias
operaciones de tostar lag piritas pera producir un goe que
contiene 50, ¥ AsQOB, separar A5203 del gas procedente de
la operacidn de tostacidbn por un método de acuecrdo con uns
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 y hacer pasar el
gas procedente de la operacidn de separacidn a un aparato
de combacto adaptado paora su uso en la conversidn cataliti-
ca de S0, en 05 y en la absorocidn de 803 pera formar dei-
do sulfdrico.

12,- Un procedimicento de produccidn de deido sulfd-
rico a partir de piritas arsenicales, que comprende las. ope-
raciones de toster las piritas pera producir un gas que con~
tiene entre 6{ y 14% de SO, y entre 0 y 35 de Aszos,absorber
tridxido de arsénico en el gas procedente de la operacidn de
tostacidén en deidos sulfdrico de una concentracidn de aproxi

madamente 602 Baumé a una temperatura media del dcido entre

"852C y 1952C, pulverizar la solucién nrocedente de la ope-

racidn de absorecidn directamente sovbre el hiclo para enfriar
¥ diluir la solucidn hasta una temperatura no mayor que 802C
¥y una concentracidn entre 302 Baumé y 552 Baumé para
precipiter as{ +ridxido de arsénico, seporer tridxido

de arsénico de sus aguas madres y hacer pasar gas proce-

- 14 -
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dente de la operacidn de absorcién a un aparato de contac-
t0 adaptado para su uso en la conversidén catalitica de 802
en 803 vy en la absorcidn de 803 para formar decido sulfdrico.
13.-~ Un método de separacidn de tridxido de ar-
sénico de un gas.
Tal y como se ha deserito en la Memoria que ante-~
cede, representado en el dibnjo que se acompafia y para
los fines que se han especificado,

La presente Memoria consta de 15 hojas escritas

a méquina por une sola cara.

Madrid,
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